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摘 要 以 无 水 氯化镁 和 无 水 氧化 铝 为 原料 , 聚 乙烯 吡咯 烷 酮 PVP) 为 助 纺 剂 , 无 水 乙醇 和 N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 (DMF) 为 溶剂 ， 
采用 非 水 解 溶胶 - 凝 胶 法 制备 纺 丝 前 驱 体 溶液 , 利用 静电 纺 丝 技术 获得 镁 铝 尖 唱 石 凝 胶 / PVP 前 驱 体 纤维 , 经 900C 数 烧 合 成 
b 镁 铝 尖 晶 石 纤维 。 借 助 XRD, FTIR, SEM fI TEM 研究 了 凝 胶 化 温度 、 凝 胶 用 量 和 PVP 用 量 等 纺 丝 液 参数 对 镁 铝 尖 品 石 纤 
E 相 组 成 及 结构 的 影响 。 结 果 表明 , 直接 添加 混合 溶液 时 , 虽 能 合成 出 物 相 为 镁 铝 尖 唱 石 的 纤维 , 但 纤维 交 联 严重 , 还 出 现 
了 较 多 念珠 状 颗粒 ; 当 凝 胶 化 温度 为 120C 时 , 纤维 则 出 现 了 明显 的 断裂 ; 纤维 直径 随 凝 胶 用 量 和 PVP 用 量 的 增加 而 增 大 。 
当 凝 胶 化 温度 为 100C 、 凝 胶 用 量 为 0.068 mol/L, PVP 用 量 为 0.045 g/mL 时, 纤维 为 镁 铝 尖 唱 石 相 , 表面 光滑 、 连 续 , 直径 均匀 
且 细 小 , 平均 直径 为 121 nm, 经 1600C 烛 烧 后 仍 保持 良好 的 纤维 形 貌 。 

关键 词 无 机 非 金属 材料 , 静电 纺 丝 , 镁 铝 尖 晶 石 , 纤维 , 非 水 解 溶胶 - 凝 胶 
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ABSTRACTS A solution for electro-spinning of fibers was prepared vía non-hydrolytic sol-gel method 
with ethanol and dimethyl formamide (DMF) as solvent, MgCl; and AlCl; as raw material and polyvinylpyr- 
rolidone (PVP) as additive. With the above solution, precursor fibers of magnesia- alumina spinel were 
prepared by electrospinning technology, which then were calcined at 900 C to finally produce fibers of 
magnesia-alumina spinel. The effect of gelation temperature, the content of gel and PVP on the phase 
composition and microstructure of magnesia-alumina spinel fibers was studied by XRD, FTIR, SEM and 
TEM. The result shows that magnesia- alumina spinel fibers could be produced with the fiber precursor 
prepared with the fresh solution which was not subjected to sol-gel treatment, but such fibers were cross- 
linked seriously and on which there existed significant amount of moniliform particles; For those made of 
the fiber precursor prepared with the solution after gelation at 120 C, such fibers were apt to fracture and 
the diameter of which increased with the increasing dosage of gel and PVP; Forthose made of the fiber pre- 
cursor prepared with the solution after gelation at 100'C with a dosage of 0.068 mol/L gel and 0.045 g/mL 
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PVP, the fibers were smooth, continuous and homogeneous with an average diameter 121 nm, and fur- 
thermore, these fibers still showed good a morphology even after calcined at 1600 C. 
KEY WORDS inorganic non-metallic materials, electro-spinning, magnesium aluminate spinel, fibers, 


non-hydrolysis sol-gel 


镁 铝 尖 唱 石 具有 熔点 高 、 硬 度 大 、 热 膨胀 系数 
小 、 热 导 率 较 低 、 抗 热 涯 E 好 、 红 外 透 过 及 绝缘 性 良 
好 、 耐 腐蚀 以 及 化 学 稳定 性 高 等 优点 ,而 镁 铝 尖 晶 


j 非 水 解 溶胶 - 凝 胶 法 , 在 900C 制 备 出 平均 粒 径 为 
50 nm 的 镁 铝 尖 唱 石 粉 体 。 不 仅 如 此 , 非 水 解 凝 胶 
表面 残余 的 有 机 基 团 可 促进 其 溶解 于 有 机 溶剂 中 ， 


x 


ES 


石 纤维 除 具 有 上 述 特性 外 , 还 具有 密度 低 、 弹 性 模 量 
Fi Doe du SUAE CDU AE REL Kx, 在 航空 航天 、 复 合 
材料 、 微 电子 、 精 密 光 学 器 件 、 众 化 剂 载体 和 纤维 增 
强 气 凝 胶 方面 有 广泛 的 应 用 ™。 


P A 2a. RAE 
述 特 性 的 非 水 解 凝 胶 , A EH TE 0.23 2 B AA 
液 制备 。 

本 文 以 无 水 氯化镁、 无 水 氧化 铝 、 无 水 乙醇 和 二 


目前 ， dE on mE 
少 , 主要 有 提 拉 法 、 干 法 纺 丝 法 和 气相 沉积 法 。 
Boulton 等 和 以 ALCI(OH), .无 水 AlC 和 薰 饮水 为 原 
Tl, 采用 提 拉 法 在 1000C 得 到 镁 铝 尖 唱 石 纤维 。 
Laine?! LJ Mg(O:CCH;); - 4H;O 和 Al(OCH):.3H2O 为 
原料 , 甲酸 、 乙 二 醇和 异 丁 酸 为 稳定 剂 利用 干 法 纺 丝 
法 分 别 在 1200C 和 1500C 制 备 出 结构 疏松 和 致密 
的 镁 铝 尖 唱 石 纤维 。 段 红 娟 等 利用 气相 沉积 法 制 
备 出 直径 小 于 100 nm B Re don EAE. DR X 
等 9 以 氧化 铝 、 金 属 铝 和 氧化 镁 为 原料 , 利用 气相 沉 
uec NU E 纤维 。 采 用 提 拉 
法 、 干 法 纺 丝 法 制备 的 镁 铝 尖 唱 石 纤维 直径 多 为 微 
米 级 , 纤维 柔性 不 好 , 易 断 裂 Mesi MOT A 法 
可 以 制备 出 直径 约 为 100 nm 的 镁 铝 尖 晶 石 纤维 , 但 
合成 温度 高 、 工 艺 过 程 不 易 控制 。 

相 比 之 下 , 采用 静电 纺 丝 法 制备 陶瓷 纤维 时 , 不 
仅 制 备 工 艺 简单 , 合成 温度 较 低 , 而 且 纤维 直径 在 纳 
米 级 , 纤维 长 径 比 大 , 具有 较 好 的 柔性 "。 目 前 , 该 
方法 已 被 成 功 应 用 于 TiO,、ALO,、SiO, 及 莫 来 石 等 纤 
维 的 制备 < 。 然 而 , 采用 静电 纺 丝 技 术 制 备 镁 铝 尖 
唱 石 纤维 的 研究 尚 处 于 起 步 阶段 , 相关 报道 极 少 ， 
Dong 55! JJ Mg(NO;); .6HO、AIINO) - 9H;O 和 Cr 
(NO); - 9H;O 为 原料 采用 静电 纺 丝 技术 制备 
MgALO:xCr 纤维 , 但 其 合成 温度 高 (1100C), 纤维 
直径 较 粗 ( 约 1 um), 这 主要 是 由 于 以 金属 盐 为 原 
料 , 采用 水 解法 制备 纺 丝 液 时 , 水 解 聚 合 过 程 难以 
空 制 , 纺 丝 过 程 中 易 快 速 凝 胶 化 , 上 且 难以 实现 原子 
级 均匀 混合 , 导致 纤维 直径 较 粗 且 不 均匀 , 合成 温 
度 偏 高 , 这 些 缺 点 制约 了 静电 纺 丝 制 备 镁 铝 尖 唱 
纤维 的 发 展 。 

非 水 解 溶胶 - 凝 胶 法 无 需 经 过 金属 醇 盐水 解 过 
程 , 直接 通过 反应 物 之 间 的 脱 宛 代 烷 或 脱 醚 缩聚 反 
应 形成 凝 胶 , 可 实现 组 分 的 原子 级 均匀 混合 , 因此 ， 
可 显著 降低 复合 氧化 物 的 合成 温度 。 魏 恒 勇 等 3 采 


握 甲 烷 为 原料 , 采用 非 水 解 溶胶 - 凝 胶 法 制备 镁 铝 
unns, 再 以 PVP 为 助 纺 剂 , 无 水 乙醇 和 DMF 
为 溶剂 制备 出 纺 丝 前 驱 体 溶液 , 利用 静电 纺 丝 技术 
制备 镁 铝 尖 唱 石 纤维 , 研究 凝 胶 化 温度 、 凝 胶 用 量 
和 了 PVP 用 量 对 镁 铝 尖 唱 石 纤维 物 相 组 成 和 结构 的 
影响 。 


1 实验 方法 


1.1 镁 铝 尖 晶 石 纤维 制备 

实验 原料 包括 无 水 氯化镁 、 无 水 氯 化 铝 、 聚 乙烯 
吡咯 烷 酮 PVP, 分 子 量 1300000)、 无 水 乙醇 二 氧 甲 
烷 及 N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 (DMF), 均 为 分 析 纯 。 

先 将 7.5 mL 二 氧 甲烷 和 0.25 mL 乙醇 倒 入 100 mL 
烧杯 中 , 再 先后 称 量 0.07 g 无 水 氯化镁 和 0.20 g 无 水 
氧化 铝 缓慢 加 入 其 中 , 室温 下 搅拌 30 min, 形成 混合 
溶液 , 将 溶液 从 室温 加 热 至 凝 胶 化 温度 , 形成 镁 铝 尖 
唱 石 干 凝 胶 。 将 PVP 缓慢 加 入 8 mL 乙醇 中 , 搅拌 后 
ER PVP 乙醇 溶液 。 将 PVP 乙醇 溶液 倒 入 镁 铝 尖 
mA T SUB rp, 再 依次 加 入 2 mL 乙醇 和 1 mL DMF, 
磁力 搅拌 2 h, 得 到 静电 纺 丝 前 驱 体 溶液 。 在 上 述 实 
验 基础 上 , 按 表 1 中 参数 调节 凝 胶 化 温度 、 凝 胶 用 量 
fü PVP Hi seil $e Ee ta Ae ia ZEE 

采用 静电 纺 丝 工艺 , 按 如 下 纺 丝 参数 制备 镁 铝 
尖 晶 石 凝 胶 /PVP 前驱 体 纤维 : 纺 丝 电压 为 15 kV, 进 
料 流速 为 0.8 mL/h, 针头 直径 为 0.8 mm, 接收 距离 为 
13 cm。 将 制 得 镁 铝 尖 唱 石 凝 胶 /PVP 前 驱 体 纤维 放 
入 110'C 烘 箱 中 干燥 16 h, 再 经 900C 或 1600C 烽 烧 
1 h, 升温 速率 为 3C/min, 获得 镁 铝 尖 唱 石 纤维 。 
1.2 测试 与 表征 

采用 D/MAX2500PC X 射线 衍射 仪 XRD) 分 析 
所 得 产物 的 物 相 组 成 , 扫描 角度 为 10°-80°, 扫描 速 
率 为 10%min, CuK,. KH S-4800 型 场 发 射 扫 描 电 
子 显 微 镜 (SEM) 观 测 所 合成 纤维 的 结构 。 采 用 
VERTEX70 型 侍 里 叶 红 外 光谱 分 析 仪 (FTIR) 测 试 溶 
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表 1 实验 方案 
Tablel The experimental scheme 


: MgCl, AlCl, 
Technological parameter 


C;H:OH CH;CL PVP EtOH Gel temperature 


/g /g /mL /mL /g /mL lC 

Added directly 0.07 0.20 0.25 7.5 0.5 8 Added directly 
Gel temperature 100 0.07 0.20 0.25 3:9 0.5 8 100 
120 0.07 0.20 0.25 T5 0.5 8 120 
0.068 mol/L 0.07 0.20 0.25 T5 0.5 8 100 
Content of gel 0.100 mol/L 0.11 0.30 0.37 11.3 0.5 8 100 
0.136 mol/L 0.14 0.40 0.50 15 0.5 8 100 
0.027 g/mL 0.07 0.20 025 55 0.3 8 100 
Dosage of PVP 0.045 g/mL 0.07 0.20 0.25 T5 0.5 8 100 
0.063 g/mL 0.07 0.20 0.25 3:5 0.7 8 100 


胶 、 凝 胶 及 纤维 的 化 学 结构 。 采 用 JEM-1400plus 弄 
透射 电子 显微镜 (TEM) 观 察 纤维 的 微观 形 貌 。 


2 结果 与 讨论 


2.1 凝 胶 化 温度 对 镁 铝 尖 晶 石 纤维 组 成 及 形 貌 的 影响 
直接 添加 以 及 经 100C 和 120C 凝 胶 化 时 制备 
的 镁 铝 尖 唱 石 纤 维 XRD 谱 如 图 1 所 示 。 由 图 可 知 ， 
不 同 凝 胶 化 温度 下 制 得 的 纤维 经 900'C 焊 烧 后 均 为 
EKER mAH, 直接 添加 以 及 经 120C 凝 胶 化 时 能 
BERKER mA, 但 凝 胶 化 温度 为 100'C 时 镁 
昌 尖 晶 石 相 发 育 相 对 更 好 。 

2 和 3 给 出 其 SEM 像 和 纤维 直径 分 布 图 。 直 
接 添加 时 , 镁 铝 尖 卓 石 纤维 交 联 严重 , 样品 中 还 出 现 
了 较 多 念珠 状 颗粒 , 直径 分 布 严重 不 均 , 平均 直径 约 
406 nm; 凝 胶 化 温度 为 100'C 时 , 镁 铝 尖 晶 石 纤维 无 
明显 交 联 , 表面 光滑 , 直径 细小 , 平均 直径 为 121 nm, 
直径 分 布 在 50-250 nm。 但 是 , 当 凝 胶 化 温度 为 
120C 时 , 镁 铝 尖 唱 石 纤 维 出 现 了 明显 的 断裂 , 平均 
直径 为 128 nm, 直径 分 布 在 50-250 nm。 直 接 添加 
时 凝 胶 聚 合 程度 低 , 相当 于 在 纺 丝 体系 中 加 入 了 无 
机 盐 , 体系 的 导电 率 增加 , 溶液 流速 也 会 随 之 增加 ， 
造成 纺 丝 纤维 直径 增加 由。 另外 , 由 于 无 水 氯化镁 
和 和 氧化 铝 在 纺 丝 液 中 聚合 程度 低 , 极 易 吸收 空气 中 
的 水 分 , 因此 , 造成 纤维 粘连 严重 。 而 凝 胶 化 温度 为 
120C 时 , 可 能 由 于 凝 胶 聚 合 程度 过 大 , 造成 凝 胶 颗 
粒 难以 与 纺 丝 溶液 中 PVP 有 效 结合 , EA 
烧 时 , 随 着 PVP 分 解 , 纤维 出 现 了 明显 断裂 , 因此 ， 
凝 胶 化 温度 为 100C 制 备 的 镁 铝 尖 唱 石 纤维 较 好 。 

4 给 出 了 不 同 凝 胶 化 温度 所 制备 凝 胶 的 FTIR 
谱 。 直 接 添 加 时 , 样品 的 红外 图 谱 中 除了 611 cm 


20/(°) 


图 1 不 同 凝 胶 化 温度 时 所 制备 纤维 的 XRD i 
Fig.1 XRD spectra of fiber prepared at different gel tem- 


perature 


峰 , 还 在 883、1045 和 1087 cm” AE H IL T X E Mg— 
O—CH;CH; 5 AI—O—CH.CH; X H] d ff] C—O 振动 
峰 ; 1270 和 1394 cm 附近 的 宽 吸 收 带 为 Mg 一 0O 一 
CHCH; 3} # AIL—O—CH,CH; 4 H] P CH, 基 偏 转 振 
5) gS, 说 明 存 在 较 多 的 未 聚合 的 Mg—0— 
CHCH fU AIL—O—CH,CH; 基 团 , 没有 完全 形成 
Mg 一 O 一 Al 异 质 聚 合 。 当 凝 胶 化 温度 为 100C 和 
120C 时 , 红外 图 谱 中 在 617、605 和 474 cm' 出 现 了 镁 
铝 尖 电石 网 络 凝 胶 Mg 一 0 一 Al 中 [AlO4] 振 动 峰 "9。 


处 为 镁 铝 尖 唱 石 网 络 结构 的 Al--O 对 称 伸缩 振动 


表明 提高 凝 胶 化 温度 促进 了 原料 之 间 的 非 水 解 聚 
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2 不 同 凝 胶 化 温度 纤维 样品 的 SEM 像 
Fig.2 SEM images of fibers at different gel temperatures, (a) added directly, (b) 100°C, (c) 120°C 
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Fig.3 Diameter distribution of fibers prepared at different 
gel temperatures 
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图 4 不 同 凝 胶 化 温度 下 镁 铝 尖 唱 石 凝 胶 的 FTIR 谱 


Fig.4 FTIR of magnesium aluminate spinel gel prepared 


at different gel temperatures 
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o MgALO, 

0.136 mol/L 

0.100 mol. œ 

0.068 mol/L 

| 1 1 1 1 1 
10 20 30 40 50 60 70 80 
P 
图 $ 镁 铝 尖 唱 石 凝 胶 用 量 不 同时 纤维 的 XRD 1 


Fig.5 XRD spectra of magnesium aluminate Spinel fibers 
prepared with different gel contents 


合 反 应 , WR Y Peta os a PE 18 SE DBZ, 凝 胶 聚合 度 


增加 。 
2.2 凝 胶 用 量 对 镁 铝 


尖 唱 石 纤维 相 组 成 及 形 貌 的 影响 


凝 胶 用 量 为 0.068、0.100 和 0.136 mol/L 时 制备 


的 镁 铝 尖 唱 石 纤维 XRD 谱 如 图 5 所 示 。 由 图 可 


知 , 不 同 凝 胶 用 量 
胶 /PVP 纤维 经 过 9 


BI A E, 所 得 到 的 镁 铝 尖 品 石 凝 
00'C JE E 1 h Je, 7^9] 23 73 e a 


Rim AH, 表明 凝 
的 影响 不 大 。 


胶 用 量 对 镁 铝 尖 唱 石 物 相 组 成 


图 6 和 7 给 出 了 样品 的 SEM 像 和 纤维 直径 分 


布 图 。 由 图 可 以 看 出 , 当 凝 胶 用 量 为 0.068 mol/L 


时 , 纤维 表面 光滑 、 


直径 较 小 纤维 弯曲 , 存在 大 量 


细小 纤维 , 纤维 平均 直径 为 121 nm。 凝 胶 用 量 为 
0.100 mol/L 时 , 细小 纤维 数量 明显 减少 , 纤维 平均 直 
径 增 加 为 176 nm, 直径 分 布 50-300 nm. WRH E 
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图 6 不同 凝 


RHEN RER mA ER SEM 像 


Fig.6 SEM images of magnesium aluminate spinel fibers prepared with different gel contents, (a) 0.068 mol/L, 


(b) 0.100 mol/L, (c) 0.136 mol/L 
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Fig.7 Diameter distribution of magnesium aluminate Spi- 
nel fibers prepared with different gel contents 


为 0.136 g/mol 时 , 纤维 直径 略 有 增加 , 平均 直径 为 

187 nm, 纤维 直径 分 布 在 100-300 nm。 随 着 凝 胶 用 

量 的 增加 , 前 驱 体 纤维 焊 烧 后 体系 中 镁 铝 尖 晶 石 成 

分 增加 , 所 以 , 纤维 直径 略 有 增加 趋势 。 

2.3 PVP 用 量 对 镁 铝 尖 晶 石 纤维 相 组 成 及 形 和 貌 的 影响 
PVP 用 量 为 0.027、0.045 和 0.063 g/mL 时 制备 


i o 
o o m 
o o 
0.027 g/mL PVP 
o 
o o 
o 9 p 
o o 


10 20 30 40 50 60 70 80 
20/() 
8 不 同 PVP 用 量 所 得 镁 铝 尖 唱 石 纤维 的 XRD i 


Fig.8 XRD spectra of magnesium aluminate Spinel fiber 


prepared with different PVP contents 


面 上 有 许多 细小 的 纤维 , 有 大 量 念珠 状 生成 。 当 
PVP Hj 573 0.045 g/mL 时 , 纤维 直径 主要 分 布 在 50- 
250 nm, 纤维 表面 光滑 , 无 交 联 。PVP 用 量 增加 至 
0.063 g/mL 时 , 镁 铝 尖 唱 石 纤维 直径 明显 增 大 , 纤维 
粗细 不 均匀 , 纤维 分 布 在 50 nm 至 800 nm。 当 PVP 
日 量 增 加 时 , 溶液 粘度 上 升 , 溶液 的 粘 灌 束缚 力也 较 


Cm 


的 镁 铝 尖 晶 石 纤维 XRD 谱 如 图 8 所 示 。 由 图 可 知 ， 
当 PVP 用 量 为 0.027 和 0.045 g/mL 时 , 静电 纺 丝 所 得 
EAE 900'C JEHES 1 h 后 均 为 镁 铝 尖 唱 石 相 , PVP 用 
量 为 0.063 g/mL 时 , 纤维 中 除 镁 铝 尖 唱 石 相 外 , 还 合 
有 一 定量 的 方 镁 石 相 。 

图 9 和 10 为 不 同 PVP 用 量 制备 的 纤维 SEM 像 
和 纤维 直径 分 布 图 。 可 以 看 到 , 74 PVP 用量 为 
0.027 g/mL 时 , 纤维 结 块 及 粘连 现象 严重 , 长 纤维 表 


大 , 电荷 间 的 静电 斥 力 克服 粘 清 束 缚 力 程度 减弱 , 使 
得 形成 的 喷射 细 流 相对 较 粗 , 收集 到 的 复合 纤维 直 
径 也 会 增 大 , 最 终 造 成 燃烧 后 的 镁 铝 尖 唱 石 纤维 直 
径 较 粗 。PVP 用 量 为 0.027 g/mL 时 , 溶液 粘度 低 , 分 
子 链 间 缠 结 作用 极 小 , 凝 胶 颗 粒 不 能 均匀 分 布 在 
PVP 高 分 子 链 上 , 纺 丝 过 程 中 细 流 的 形态 主要 靠 表 
面 张力 来 维持 , 因此 很 难保 持 其 连续 性 , 此 时 会 形成 
喷射 液 滴 ""。 同 时 , 当 溶 液 中 PVP 浓度 过 低 时 , 溶剂 
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9 不同 PVP 用 量 所 纺 纤维 的 SEM 像 


Fig.9 SEM images of fibers prepared with different PVP con- 
tents, (a) 0.027 g/mL, (b) 0.045 g/mL, (c) 0.063 g/mL 


量 就 相对 较 多 , 在 喷 丝 过 程 中 不 能 完全 挥发 , 只 能 在 
接收 板 上 慢 慢 蒸发 , 导致 镁 铝 尖 唱 石 纤 维 出 现 许 多 
念珠 及 块 状 物 吧 。 随 着 溶液 中 PVP 浓度 的 增加 , 其 
粘度 增 大 , 粘 弹力 亦 随 之 增加 , 导致 表面 张力 变 大 ， 
从 而 影响 液 滴 的 分 裂 能 力 , 使 直径 变 大 。 因 此 , 纺 
丝 液 中 PVP 的 浓度 为 0.045 g/mL 时 纤维 的 形 貌 比 
较 好 。 

2.4 镁 铝 尖 晶 石 纤维 的 耐 高 温 性 能 分 析 

为 了 研究 镁 铝 尖 唱 石 纤维 的 耐 高 温 性 能 , 将 凝 
胶 化 温度 为 100C、 凝 胶 用 量 为 0.068 mol/L 和 了 PVP 
用 量 为 0.045 g/mL 时 制备 的 镁 铝 尖 唱 石 /PVP 前 驱 
4 £F) 9l) TE 900 C F 1600 C HE 1 h, 其 XRD 谱 如 
11 所 示 。 

JE 6 d FE 73 900°C A 1600 C IE, 产物 全 部 为 镁 
R mA AH, VEU d E 73 1600C FRAT 5] UE S Jr a 
锐 , 晶体 发 育 良好 。 镁 铝 尖 晶 石 纤维 经 900C 和 
1600'C JE i Je: £F 2E Ap lr | 12 rz «— coe di E 7g 
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10 不 同 PVP 用 量 所 纺 纤维 的 纤维 直径 分 布 图 
Fig.10 Diameter distribution of fibers prepared with dif- 
ferent PVP contents 
1600°C 
[9] 
10 20 30 40 50 60 70 80 
26/() 
11 ER dá £f HE A 900'C 和 1600C JE 6 Js BE) 


XRD i 
Fig.11 XRD spectra of magnesium aluminate spinel fiber 
calcined at 900°C and 1600'C 


900 CHF, 纤维 表面 光滑 , 纤维 平均 直径 约 150 nm; 
而 起 烧 温 度 为 1600C 时 , 纤维 变 得 弯曲 且 表 面 粗 
pe, 纤维 上 晶 粒 发 育 较 好 , 纤维 中 细小 的 唱 粒 逐渐 被 
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12 镁 铝 尖 晶 石 纤 维 经 900C 和 1600C 烛 人 烧 后 的 SEM 像 
Fig.12 SEM images of magnesium aluminate spinel fiber calcined at 900°C (a) and 1600°C (b) 


13 EER div THE 900 "C RI 1600 C JEU Je I] TEM 14 


Fig.13 TEM images of magnesium aluminate spinel fiber calcined at 900'C (a) and 1600°C (b) 


CK IC itor RU, 部 分 纤维 呈现 出 一 边 粗 中 间 台 
HMR, 纤维 平均 直径 约 180 nm, 此 时 , 纤维 未 发 
EXPE RUBER, 仍 保持 了 良好 的 纤维 形 貌 , 能 够 保证 
其 在 高 温 使 用 时 仍 具 有 镁 铝 尖 唱 石 纤维 的 优异 特 
性 , 具有 较 大 的 应 用 潜力 。 

进一步 对 比 900C 和 1600C 时 镁 铝 尖 晶 石 纤维 
的 内 部 结构 变化 , 结果 如 图 13 所 示 。 由 图 13 可 以 看 
到 业 烧 温度 为 900C 时 纤维 由 纳米 晶 粒 堆积 而 成 ， 
唱 粒 细小 、 均 匀 , 唱 粒 直径 约 20 nm, 此 时 纤维 表面 
光滑 , 纤维 直径 约 170 nm; 2408 Bil FE 73 1600 C 时 ， 
镁 铝 尖 唱 石 晶 粒 发 育 良好 , 唱 粒 明显 长 大 , 唱 粒 直径 
约 100 nm, 纤维 直径 约 为 160 nm, 纤维 呈现 出 类 似 
于 竹子 的 “ 节 节 生长 ”纤维 表面 变 得 粗糙 。 

3 结 论 

1. 采用 非 水 解 溶胶 - 凝 胶 法 制备 的 纺 丝 前 驱 液 
能 与 静电 纺 丝 技术 相 结合 制备 出 镁 铝 尖 唱 石 纤 维 。 
直接 添加 和 经 120C 凝 胶 化 时 均 能 合成 镁 铝 尖 名 
纤维 , 但 纤维 交 联 及 断裂 现象 严重 , 凝 胶 化 温度 为 


100C 时 镁 铝 尖 唱 石 相 发 育 相 对 更 好 , 纤维 粗细 均 
^J, 直径 分 布 在 50-250 nm. 

2. 凝 胶 用 量 对 镁 铝 尖 唱 石 纤维 物 相 组 成 影响 不 
K, 不 同 凝 胶 用 量 下 制备 的 镁 铝 尖 唱 石 纤维 表面 光 
滑 、 连 续 , 纤维 直径 随 凝 胶 用 量 的 增加 而 增 大 , E 
胶 用 量 为 0.068 mol/L 时 纤维 直径 较 小 , 为 121 nm. 

3. 当 PVP 用 量 为 0.027 g/mL 时, 镁 铝 尖 唱 石 纤 维 
结 块 及 粘连 现象 严重 , 有 大 量 念珠 状 生成 ; PVP 用 量 
73 0.063 g/mL 时 , 纤维 含有 少量 方 镁 石 相 , 纤维 粗细 
不 均匀 , 直径 明显 增 大 ; 当 PVP 用 量 为 0.045 g/mL, 纤 
维 粗细 均匀 , 直径 分 布 在 50-250 nm。 镁 铝 尖 唱 
纤维 经 1600C 业 烧 后 仍 具 有 良好 的 纤维 形 貌 。 
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